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Beschreibung 

Die Erfindung bezleht sich auf ein Verfahreh zur 
Hersteliung von Glaskorpern, bei dem aus dem Aus- 
gan^smaterial fOr den Glaskdrper in Form einer 5 
Suspension mit hochdispersem Feststoffanteil ein 
poroser Grunl<6rper geformt und dieser ansciilie- 
8end gereinigt und geslntert wird, wie z.B^ aus DE- 
OS 2 925 309 beltannt ist 

Die Erfindung bezietit sich waiter auf Vorrichtun- 10 
gen zur Durchfuiirung etnes solchen Verfahrens. 

Das eingangs genannte Verfahren ist insbeson- 
dere geeignet zur Hersteliung von Vorformen fur 
optische Wellenleiter. 

Zur Hersteliung von liochreinen QuarzgiasltdN 15 
pern, insbesondere Vorformen fur optische Wellerv 
letter, sind Verfahren beionnt, bei denen ein poro- 
ser Grunitorper aus hochdispersen Si02-Glasteil- 
chen hergesteiit wird, wonach dieser porose 
GrOnli&rper zuhachst in z.B. einer chiorhaltigen At- 20 
mosphare bei Temperaturen im Bereich von 600 bis 
900^ gereinigt wird. Die Sinterung zu l«)mp*alctem, 
transparentem Glas erfolgt dann bei Temperaturen 
im Bereich um 1500*^0; die Hohe der Sintertempera- 
tur ist abhangig von der GroBe der Si02-Teilchen 25 
und der Homogenitat des Grunkdrpers. 

Bei der Verarbeitung von hochdispersen Quarz- 
glaspartikeln ist ein erhebilcher apparativer Auf- 
wand (Vorformen fur die Hersteliung eines hand- 
habbaren Grunkorpers und Pressen fur die Ver- 30 
dichtung dieses Grunkorpers) erforderlich, um 
schlieBIich einen Grunkorper zu erhaiten, der die 
fur. eine efflziente Sinterung, d.h. Sinterung bei 
Temperaturen ^ ISSCC zu einem biasen- und 
schiierenfreien Glaskorper, ausreichende hohe 35 
Dichte aufweist Ein derartiges Verfahren zur Her- 
steliung einer Vorfbrm fOr optische Weltenleiter Ist 
Z.B. aus DE-PS 3 240 355 bekannt 

Um GrOnkfirper ausreichender Dichte herstelten 
zu kdnnen, ist es auch bekannt, von hochdispersen 40 
Si02-Suspenslonen auszugehen, die zu einem 
Grunkorper verformt werden. Aus DE-OS 2 925 
309 ist ein Verfahren bekannt. bei dem eine SiOa- 
Suspension in oder auf ein Tragerrohr aufgespruht 
wird. Nachteiiig bei diesem Verfahren ist, daB ein- 45 
mal hohe Anforderungen an eine gieichmaBig arbei- 
tende SprOhvorrichtung gestellt werden mussen 
und daB eine Reinigung des erhaitenen GrOnkdr- 
pers in einer mit den Verunreinlgungen reagieren- 
den heiBen Gasatmosphare nicht mdglich ist. da das 50 
/TrSgerrohr nicht poros ist 

Der Erfindung liegt die Aufgaise zugrunde, ein 
Verfahren und Vorrichtungen zur Hersteliung von 
hochrelnen Glaskdrpem zu schaffen, mit denen ein 
GrOnkdiper erhaiten wird, der por5s genug ist, daB 55 
er in einem ZWischenerfiitzungsschritt in einer mit 
voriiegenden Verunreinigungen reagierenden Gas- 
atmosphare gut gereinigt werden kann, der Jedoch 
schon eine so hohe Verdichtung aufweist, daB der 
anschlieBende Slnterschrltt ohne zusdtzltehe Ver- 60 
dichtungsrhaBnahmen des GrOnkdrpers erfolgen 
kann. 

DIese Aufgabe >vird mit dem erfindungsgemaBen 
Verfahren dadurch gelpst, daB der GrQnkdrper 
durch Trennung der Phasen der Suspension in ei- 65 



ner Vorrichtung, in der sich eine Druckdifferenz 
aufbauen laBt, auf einer der Form des herzustellen- 
den Giask6rpers entsprechenden pordsen Mem- 
bran mit Poren eines EXjrchmessers im Bereidi zwi- 
schen dem 1- und dem 500-fachen des mittleren Tei^ 
chendurchmessers des Feststoffeinteils der 
Suspension abgeschieden wird. 

Vorrichtungen zur DurchfOhrung dieses Veir^- 
rens sind gekennzeichnet durch 

1. ein Qber einen Pumpstutzen evakuierbares Ge- 
faB, in welchem eine der Form des herzustellenden 
Gtaskdrpers entsprechende porose Membran mit 
Poren eines Durchmessers im Bereich zwischen 
dem 1- und dem 500-fachen des mittleren Teiichen- 
durchmessers des Feststoffanteiis einer in der 
Vorrichtung nach Phasen zu trennenden Suspensi- 
on, vorzugsweise £ 20 ^m, im Abscheidebereich 
und mit einerh nichtpordsen, auBerhalb des evaku- 
ierbaren Bereiches liegenden, gegen den zu evaku- 
ieranden Bereich des GefaBes durch eine Dtehtung 
abgedichteten BnfOllstutzen, Qber den nadi Pha- 
sen zu trennendes Ausgangsmaterial in Form einer 
Suspension einfulibar ist, oder 

2. ein GefaB, in das nach Phasen zu trennendes 
Ausgangsmaterial in Form einer Suspension einfOil- 
bar ist mrt einer in die Suspension eintauchenden, 
der Form des herzusteiienden Grunkorpers ent- 
sprechenden, Qber einen Pumpstutzen evakuierba- 
ren porosen Membran mit Poren eines Durchmes- 
sers im Bereich zwischen dem 1- und dem 500-fa- 
chen des mlttieren Teiichendurchmessers des 
Feststoffanteiis einer in der Vonichtung nach Pha- 
sen zu trennenden Suspension, vorzugsweise ^ 20 
Jim, im Abscheidebereich. 

Nach vorteilhaften WeltertMldungen des Verfedi- 
rens^nach der Erfindung wird ein Unterdruck oder 
ein Oberdruck in der Vonichtung erzeugt Hienmit 
ist der Vorteil verbunden, daB eine relativ hohe Al> 
scheiderate des Feststoffanteiis der Suspension 
erreicht wird. 

Nach vorteilhaften Weiterbiidungen des Verfah- 
rens gemaB der Erfindung wird ais Ausgangsmateri- 
al fOr den Glaskdrper eine Suspension eingesetzt, 
die SiOa-Partikei eines Durchmessers im Bereich 
von 10 bis 500 nm, vorzugsweise 15 bis 100 nm, mit 
einem mittleren Teilchendurchmesser von 40 nm bei 
einem FeststoffiWasser-Gewichtsverhaitnis von 
1 :1 bis 1 :2 enthalt Hiermit ist der Vorteil verbunden, 
daB Grunkorper erreicht werden konnen mit einer 
vorteilhaft hohen Dichte, wie sie fur den spateren 
SinterprozeB des GrQnkorpers erforderlich ist 

Nach einer weiteren vorteilhaften Ausgestaitung 
des Verfahrens nach der Erfindung wird der Sus- 
peinsfon ein lonogener Zusatzstoff zugegeben, der 
den pH-Wert der Suspensk>n in den baslschen Be- 
reich (pH £ 10) versdilebt, vorzugsweise wird hier- 
zu eine Ammonlumverbindung in einer Menge. von 
0,1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf den Feststoffanteil 
der Suspension, eingesetzt Dieser Zusatzstoff ist 
leicht flQchtig und ist in einem nachfolgenden Reini- 
gungs-Erhitzungsschritt ruckstandsios aus dem 
GrQnkdrper zu entfemen, so daB Quarzgiaskfirper 
einer . sehr hohen Reihheit hersteilbar sind. Durch 
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den Zusatz einer Ammoniumverbindung, beispiels- 
weise NHs in wasseriger Losung, werden GrOnkor- 
per einer relativ hohen Festigkeit en'eicht. da sie 
vemetzungsfordemd wirkt, wobei an den Kontakt- 
stellen zweier Si02-Primarpartikel eine Gelbildung 
auftritt. Bei beispielsweise einer Suspensionstem- 
peratur von 20°C und einem pH-Wert ^ 10 geht 
SIO2 in der GroBenordnung von etwa 100 ppm In 
L&sung und wird an den Kontaktstellen ausgeschie- 
den und bildet damit eine BrOckenschicht Wird als 
ionogener Zusatzstoff z.B. NH4F in wasseriger 
L5sung eingesetzt, kann eine FluordotierMng des 
Ausgangsmaterials zur Verrlngerung des Bre- 
chungsindex erreicht werden. Derartige Gfaser 
slnd als Mantelglaser fQr optische Wellenleiter ge- 
eignet 

Nach einer vorteilhaften Weiterbildung des Ver- 
faiirens nach der Erfindung wird auf der Membran 
ein SchlchtkSrper durch Abscheiden mehrerer 
Schichten nacheinander aus unterschiedlicli dotier- 
ten Suspensionen abgeschieden. Dazu wird nach 
Errelchen einer gewOnschten Schichtdicke des 
Grunkorpers die erste Suspension aus der Vorrich- 
tung entfernt und der AbscheideprozeB mit einer 
zweiten, z.B. anders als die erste Suspension do- 
tierten Suspension fortgesetzt. Das vorllegende 
Verfahren ist damit besonders geeignet. Vorfor- 
men fur optische Wellenleiter herzustellen, die ein 
Stufenprofil des Brechungslndex aufwelsen. Eben- 
falls ist es m5glich, einen optischen Wellenleiter mit 
W-Profil durch Einbau einer Zwischenschicht mit 
niedrigerem Brechungsindex, die durch Anwendung 
einer Suspension mit entsprechender Dotierung er- 
halten. wird, herzustellen. Dotierstoffe zur Veran- 
derung des Brechungsindex eines Glaskdrpers sind 
dem Fachmann bekannt, beispielsweise werden hier- 
zu zur Erhohung des Brechungsindex GeOz oder 
AI203 und zur Emiedrigung des Brechungsindex 
B2O3 Oder Ruor venwendet. Mit dem vorliegenden 
Verfahren ist es auch moglich, durch Abscheidung 
einer Vielzahl von abgestuft dotierten Schichten ei- 
nen Quarzgiask5rper mit angenahert kontinuierli- 
chem Brechungsindexverlauf herzustellen. Nach ei- 
ner weiteren vorteilhaften Ausgestaltung des Ver- 
fahrens nach der Erfindung wird als l^embran ein 
por5ser GrOnkdrper aus dem Ausgangsmaterial fOr 
den herzustellenden Glaskdrper eingesetzt Hiermit 
Ist der Vorteil verbunden, daB fOr die Herstellung 
von Vorformen fOr optische Wellenleiter nach dem 
erfindungsgerngBeri Verfahren artfremde Materiali- 
en fur die Membran vermieden werden konnen, die 
eveihtuell zu Verunreinigungen des erhaltenen 
GrOrikorpers fOhren kSnnen. wobei auch auf diese 
Weise hochprazise optische Wellenleiter geschaf- 
fen werden konnen mit einem Stufenprofil des Bre- 
chungsindex. Bel dieser Abwandlung des erfin- 
dungsgemaBen Verfahrens werden Membran und 
abgeschiedener GrunkSrper gemeinsam In einem 
Relnigungsschritt in einer geelgneten erhitzten Gas- 
atmosphare gereinigt und ansdilleBend gemeinsam 
zu einem transparenten Glaskorper gesintert Statt 
eines porosen, noch nicht gesinterten Korpers aus 
dem Ausgangsmaterial fOr den Glaskdrper 
(GrOnkorper) kann auch ein pordser, angeslnterter 
Kdrper aus dem Ausgangsmaterial fur den Glaskdr- 



per als Membran eingesetzt werden. Hierbel Ist be- 
sonders vorteilhaft, daB Schichten aus dem Fest- 
stoffanteil der Suspension mit einer gegenuber der 
fOr die Herstellung einer soichen Membran verwen- 

5 deten Komfrakdon gednderten Komfraktlon herge- 
stellt werden konnen. Von der Komfraktion Ist das 
Schwindungsverhalten eines Korpers abhdngig; 
wenn als Membran ein bereits angesinterter K6rper 
aus dem Ausgangsmaterial fur den Glaskdrper yer- 

10 wendet wird, ist es mdgllch, die Membran und die 
auf ihr abzuscheidende Schicht in ihren Sdiwin- 
dungsverhalten einander anzupassen. 

Wird der GrOnkorper nach einer vorteilhaften 
Weiterbildung des Verfahrens nach der Erfindung 

15 auf einer Membran abgeschieden, deren Abschei- 
deoberflache mit einem Putter Insbesondere aus 
Kunststoff ausgekleidet ist. das eine PorosltSt ^ 
dem mittleren Teilchendurchmesser des Feststoff- 
anteils der Suspension aufweist, wobei insbesonde- 

20 re eine Kunststoffmembran aus vorzugsweise Po- 
lyathylen eines Porendurchmessers im Berelch von 
10 bis 20 Jim eingesetzt wird, ergibt sich der Vorteil, 
daB eine Entfemung auch groBerer GrOnkdrper 
problemlos vorgenommen werden kann. FQr das 

25 Putter wird vorzugsweise ein hydrophiler Kunst- 
stoff eingesetzt 

Bei grdBeren Abmessungen des GrQnkdrpers 
kann es vorteilhaft sein. statt einer einteiligen eine 
teilbare, mehrteilige Membran einzusetzen. 

30 Die mit der Erfindung erzielbaren Vorteile beste- 
hen welter Insbesondere darin, daB fQr die Herstel- 
lung von Glaskorpern, insbesondere Vorformen 
fQr optische Wellenleiter, mit elniem sehr geringen 
apparativen Aufwand GrOnkdrper erhaiten werden 

35 konnen, die einerseits pords genug sind. daB Ver- 
unreinigungen in einer erhitzten Gasatmosphare 
wirkungsvoll entfernt werden konnen, die anderer- 
seits jedoch eine so hohe Dichte und HomogenitSt 
aufwelsen, daB sie phne weitere Zwischenbearbei- 

40 tungsschritte, wie z.B, isostatisches HelBpressen, 
zu hochreinen Glaskdrpem gesiiitert werden kdn- 
nen. Ein we'rterer groBer Vorteil des Verfehrens 
der vorliegenden Erfindung Ist, daB GrOnkdrper 
hergestellt werden kdnnen. die einen von einem 

45 kreisfdmitgen Querschnitt abweichenden Quer- 
schnitt aufweisen; zu denken Ist z.B. an ecklge Roh- 
re Oder St3be oder auch an beliebig geformte Hohl- 
kdrper. Die abgeschiedenen GrOnkdrper lassen 
sich riBfrei trocknen und ergeben nach dem Reinl- 

50 gungs- und Sinterschnitt maBtreue, transparente 
und hochreine GIdser mit hochglatten Oberflachen. 
Welter Ist es auch mdglich, auf die beschriebene 
Weise hergesteilte Quarzgiasrohre bei der Herstel- 
lung von Halogen- oder Gasentladungsiampen ein- 

55 zusetzen, wo ebenfalls, wie auch fur GrOnkdrper, 
die fOr die Herstellung von optischen Wellenleltem 
verwendet werden sollen, ein sehr niedriger Was- 
sergehalt und ein hoher SllidumdioxidgehaK gefor- 
dertlst 

60 Durch das Abtrennen der DIsperglerflQssigkeit 
von der festen Phase der Suspension Qber die 
Druckdifferenz In der Vorrichtung blidet sich ein 
relativ trockener, fester GrOnkdrper, einer Dichte 
im Berelch von 38-50% der Dichte kompaktem Gla- 
ss ses, der gut handhabbar ist und der, ohne daB die 
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Gefahr einer RiBbildung auflritt, in relativ kurzer 
Zeit von der geringen verbliebenen Restfeuchte be- 
freit werden kann, z,B. durch Trocknen unter atmo- 
spharischen Bedingungen oder durch Losungsmit- 
teiaustausch. Diese Trockenprozesse sind dem ein- 5 
schlagig tatigen Fachmann vertraut 

Wird eine Membran mtt einer PorengroBe von 10 
bis 20 ^tm zur Abscheidung des Feststoffes aus 
der Suspension, der einen mittleren Teilchendurch- 
messer von 40 nm hat, eingesetzt, bildet die zu Be- io 
ginn des Abscheideprozesses auf der Membran ab- 
geschiedene Schicht eine zusatzllche Feinfilter* 
schicht, die ein weiteres Eindrlngen von Fesl- 
stoffpartikeln aus der Suspension in die Membran 
verhinderL 15 

Dieser Effekt einer zusatdichen Felnfilter- 
schicht kann auch erreicht werden, wenn die Mem^ 
bran an ihrer Abscheideoberflache mit einem Futter 
ausgekleidet wird. das eine Porositat mit einer Po- 
rengroBe dem mittleren Teitehendurchmesser des 20 
Feststoffanteiis der Suspension aufweist Ein sei- 
ches Futter wird zweckmaBigenveise aus einem hy- 
drophilen Kunststoff hergestellt. 

Ausfuhrungsbeispiele der Erfindung sind In der 
Zeichnung dargestellt und werden im foigenden na- 25 
her beschrieben. Es zeigen: 

F^. 1 Vbrrichtung zur Durchfuhrung des Verfah- 
rens nach der Erfindung im Schnitt zur Herstellung 
von rohrf5rmigen GrOnkdrpem, 30 

Rg. 2 Abwandlung der Vom'chtung gemSB Rgur 1 
im Schnitt zur Herstellung von stabformlgen GrQn- 
korpem, 

Fig. 3 Bne weitere Vonichtung zur DurchfOh- 
rung des Verfahrens nach der Erfindung im Schnitt • 35 

In Rgur 1 ist eine Vorrichtung zur Herstellung el- 
nes rohrformigen Grunkorpers 15 dargestellt Dazu 
wird eine, z.B. in einem Ultraschallf eld homogeni- 
sierte, vorzugsweise wasserige Suspension aus 40 
hochdispersen SiOg-Teilchen eines Teilchendurch- 
messers im Bereich von 1 0 bis 500 nm, vorzugswei- 
se 15 bis 100 nm, mit einem mittleren Teitchendurch- 
messer von 40 nm, mit Wasser als Dispergierflus- 
sigkeit (Feststoff-Wasser-GewichtsverhSitnis 1:1 46 
bis 1:2), der NHs in wasseriger l-6sung in einer Men- 
ge von 0,1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf den Fest- 
sto^nteii der Suspension zugesetzt ist, in eine 
rohrformige Membran 11 eines Innendurchmessers 
von 24 mm, die im Abscheidungsbereich des GrQn- 50 
kdrpers 15 Poren einer PorengroBe ss 20 jim auf- 
weist, eingefOilt. Die Membran 11 steckt, abgedich- 
tet uber eine DIchtung 7, in einem GefaS 1, das Ober 
einen Pumpstutzen 3 evakuierbar ist. Der Dmck 
soiite vorzugsweise dem Partialdruck der Disper- 55 
gierflusslgkeit entsprechen, um eine mbgllchst hohe 
Abscheiderate an Feststoff zu erreichen. Zur ein- 
facheren Entformung des erhaitenen Grunkorpers 
15 kann ein feinstporiger Schlauch mit vorzugswei- 
se Poren eines Durchmessers ^ 40 nm als Futter 17 60 
eingelegt sein. Ein seiches Futter kann z.B. durch 
einen Kunststoffschlauch gebildet werden, wie er 
fOr Dialyseverfahren eingesetzt wird. Zu bevonu- 
gen sind hydrophile Kunststoffe, beispielsweise 
oberfiachenmodifizlertes Poiyathylen. 65 



in einem praktischen AusfOhrungsbeispiel unter 
Anwendung einer Vom'chtung nach Figur 1 wurde 
wie folgt verfahren: 200 g von Im Handel erhfiltli- 
chem Si02 einer TellchengrdBe von 1 5-1 00 nm mit el- j 
nem mittleren Teilchendurchmesser von 40 nm wer- 
den in 300 ml Wasser und 7 ml wasseriger 25%iger 
Ammoniaklosung dispergiert, bis eine homogene 
Suspension erreicht wird, Eine Homogenisiening 
kann z.B. durch Einkoppein eines Ultraschallfeldes 
mit einer Frequenz f = 35 kHz In die Suspension er- 
reicht werden. Diese Suspension wird wie zu Rgur 1 
beschrieben nach Phasen getrennt durch Erzeugen 
eines Unterdrucks von 15 mbar. Der nach einer Ab- 
scheiduhgsdauer von 15 min erhaltene Grunkdrper 
wird zur Entfernung der Restfeuchte in der Vor- 
richtung langsam getrocknet 

Der auf diese Weise erhaltene Grunkorper weist 
eine Dichte von 42% der Dtehte kompakten Quarz- 
glases auf. AnschlieBend wird der GrOnkdrper in 
100 mIn auf eine Temperatur von 800^ eriiltzt und 
zur Entfernung von Verunreinigungen, insbesonde- 
re Wasser und Obergangsmetalle, 1,5 h einem rtiit 
SOCI2 gesattigten 02-Gasstrom ausgesetzt Die 
anschlieBende Sinterung erfolgt bel 1500»C in He- 
liumatmosphare mit 2 Vol.-% Chlorgaszusatz, wobei 
der Grunkorper mit einer Absenkgeschwindigkeit 
von 3mm/min durch den Ofen gefuhrt wird. Es wird 
ein transparentes Glasrohr eines AuBendurdimes- 
sers von 18 mm und einer Wandstarke von 3 mm mit 
Verunreinigungen < 10 ppb erhalten. Das auf diese 
Weise hergestellte Glas hatte eine Dichte von 2,20 
g/cm3 und einen Brechungsindex nD==1 ,4598. 

Nach dem beschHebenen Verfahren ist es eben- 
felis mdglich, Schtehtstruktureri aus unterschled- 
nch dotierten Si02-Suspensloneh zu erzeugen. Dar 
zu wird die Suspension nach Erreichen der ge- 
wGnschten Schichtdiclce schnell aus der 
Vorriditung abgesaugt und durch eine neue, an- 
ders dotierte Suspension ersetzt. Auf diese Weise 
lessen sich Grunkdrper formen. die nach dem Sin- 
tem Glaser mit einem Brechungsindexgradienten er- 
geben. 

In Rgur 2 ist eine Vomchtung dargestellt, mit der 
sich analog zu dem gemaB Figur 1 beschriebenen 
Verfahren ein stabformiger GrOnkorper 25 aus der 
Suspension 9 hersteilen laBt Ober ein in Achsrich- 
^mg der Membran in Form des Rohres 1 1 verschieb- 
baiBs EinfQUrohr 23 wird die homogenislerte Sus- 
pension 9 in das Rohr 1 1 eingeleitei Dun;^ Abschei- 
dung von SI02-Partikeln im gesannten Rohr- 
querschnitt wachst ein stabfdmriiger GrOnkdrper 25 
an. Das Einfullrohr 23 wird synchron mit dem 
Wachstum des GrQnkdrpers 25 hochgezogen. Da- 
durch, daB die Suspension 9 Qber das verschiebl>a- 
re EinfOllrohr 23 in das Rohr 11 eingeieitet wird, er- 
gibt sich die Moglichkeit, den AbscheidungsprozeB 
so zu steuem, daB im unteren Bereich stets die 
hochste Konzentration an Feststoff innerhaib der 
in der Vorrichtung enthaltenen Suspension vor- 
Jiegt, so daB ein kompakter GrOnkOrper anwachsen ^ 
kann. 

Die angewendete Suspension, die Abscheidebe- 
dingungen wie auch die Nachbearbeitung des erhai- 
tenen GrOnkdrpers sowie die Eigenschaften des er- » 
haltenen Quaizgiaskdrpers entsprechen dem zu R- 
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gur 1 beschriebenen Beispiel, nur die Abscheide- 
dauer betrug bel diesem Beispiel 1 20 min, da ein mas- 
siver Stab abgeschieden wurde. 

Ein 2.B. roiirformiger GrQnl^orper 15 laBt sich 
auch auf der AuBenseite einer z.B. zylinderfprmi- 5 
gen Membran 21, die im Abscheidebereich pords ist, 
herstelien (verglelche Figur 3). Hierzu wird die ho- 
mogenisierte Suspension 9 in ein GefaB 19 eingefullt 
und die Membran 21, die in die Suspension 9 ein- 
taucht, wird Ober den Pumpstutzen 3 von Innen eva- 10 
kuiert. 

Die angewendete Suspension, die Abscheldebe- 
dingungen wie auch die Nachbearbeltung des erhal- 
tenen GrOnkdrpers sowie die Eigenschaften des er- 
haitenen Quarzglaskdrpers entsprechen ebenfalls 15 
dem zu Figur 1 beschriebenen Beispiel. 

Ais Membran kann mit Vorteil ein poroser GrQn- 
korper aus dem Ausgangsmaterial fur den Glaskdr- 
per eingesetzt werden, wobei dieser Grunkorper 
auch berelts angesintert sein kann. Als Membran. 20 
kSnnen jedoch auch z.B, Filtemjhre aus PolySthy- 
len mIt einem Porendurchmesser im Bereich von 1 0 
bis 20 ^m verwendet werden. Wenn seiche Kunst- 
stoffrnembranen zusatzlich mit einem porSsen Put- 
ter einer PorengroSe ^ 40 nm, Insbesondere aus ei- 25 
nem hydrophilen Kunststoff im Abscheidebereich 
ausgestattet werden, ergibt sich der Vorteil, daB 
die erhaltenen GrOnkorper eine besonders giatte 
Gberflache mit einer Oberflachenrauhlgkeit < 1 jim, 
vorzugsweise sogar < 0,5 ^m. aufwelsen. Derarti- 30 
ge giatte Oberflachen sind deswegen besonders 
vorteilhaft, well damit eine stdrende Rekristallisati- 
on bei der Sinterurig der Grunkdrper vermieden 
werden kann. 



PatentansprQche 

1. Verfahren zur Herstellung von Glaskdrpem, 

bei dem aus dem Ausgangsmaterial fOr den Glaskor- 40 
per in Form einer Suspension (9) mit hochdispersem 
Feststoffanteil ein poroser Grunkorper (15, 25) ge- 
fomit und dieser anchlieflend gereinlgt und gesin- 
tert wird, dadurch gekennzeichnet, daB der GrOn- 
korper durch Trennung der Phasen der Suspension 45 
In einer Vorrichtung, in der sich eine Druckdiffe- 
renz aufbauen laBt, auf einer der Form des herzu- 
steiienden Glaskarpers entsprechenden pordsen 
Membran (11, 21) mrt Poren eines Durchmessers im 
Bereich zwischen dem 1- und 500-fachen des mittle- 50 
ran Teiichendurchmessers des Feststoffanteils der 
Suspension abgeschieden wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ein Unterdruck in der Vom'chtung er- 
zeugt wird. 55 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ein Oberdruck in der Vom'chtung er- 
zeugt wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, daB als Ausgangsmaterial 60 
fur den Glaskdrper eine wasserige Suspension (9) 
eingesetzt wird, die SiOz-Partikel eines Durchmes- 
sers im Bereich von 10 bis 500 nm, vorzugsweise 15 

bis 100 nm. mit einem mittleren Teifchendurchmesser 

von 40 nm enthait 65 



5. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, daB eine Suspension (9) 
mit einem Feststoff:Wasser-Gewichtsverhaftnis 
von 1 :1 bis 1 5 eingesetzt wird. 

6. Verfahren nach den AnsprOchen 4 und 5, da- 
durch gekennzeichnet, daB der Suspension (9) ein 
ionogener Zusatzstoff zugegeben wird, der den pH- 
Wert der Suspension in den basischen Bereich (pH 
£ 10) verschiebt 

7. Verfahren nach Anspruch 6. dadurch gekenn- 
zeichnet. daB als ionogener Zusatzstoff eine Ammo- 
niumveri^Indung zugesetzt wird. 

8. Verfahren nach Anspruch 6 oder 7, dadurch 
gekennze»hnet, daB der lonogene Zusatzstoff in 
einer Menge von 0,1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf 
den Feststoffanteil der Suspension (9), zugegeben 
wird. 

9. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, daB auf der Membran (11, 
21) ein Schichtkorper durch Abscheiden mehrerer 
Schichten riacheinander aus unterschiedlich dotier- 
ten Suspensionen (9) abgeschieden wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 9. dadurch ge- 
kennzeichnet. daB Suspensionen (9) mit Dotierstof- 
fen eingesetzt werden, die unterschiedliche Bre- 
chungsindices des herzustellenden GlaskSrpers 
bewtrl^en. 

11. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als Membran (1 1 , 21 ) ein pordser GrOn- 
korper aus dem Ausgangsmaterial fOr den herzu- 
stellenden Glask6rper eingesetzt wird. 

12. Vertehren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der GrOnkorper (15, 25) auf einer 
Membran (11) abgeschieden wird, deren Abscheide- 
oberflache mit einem Putter (17), insbesondere aus 
Kunststoff, ausgekleidet ist, das eine Porositat klel- 
ner als oder gleich dem mittleren Teilchendurchmes- 
ser des Feststoffanteils der Suspension (9) auf- 
weist 

13. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB eine Kunststoffmembran (11, 21), vor- 
zugsweise aus Polyathyien, eingesetzt wird. 

14. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 13, 
dadurch gekennzeichnet, daB eine Membran (1 1, 21) 
mit Poren eines Durchmessers as 20 |im eingesetzt 
wird. 

15. Veriiahren nach einem der AnsprOche 1 bis 14, 
dadurch giekennzeichnet daB in der Vorrichtung 
ein Unterdruck bis 15 mbar oder ein Oberdruck bis 
10 barerzeugtwird. 

1.6. Vonichtung zur DurchfOhrung des Verfah- 
rens nach den AnsprOchen 1 bis 15 gekennzeichnet 
durch ein Ober einen Pumpstutzen (3) evakuierba- 
res Gef^B (1), in wetchem eine der Fomn des herzu- 
stellenden Glaskdrpers entsprechende pordse 
Membran (11) mit Poren eines Durchmessers im 
Bereich zwischen dem 1- und 500-fachen des 
mittleren . Teiichendurchmessers des Feststoff- 
anteils einer In der Vorrichtung nach Phasen zu 
trennenden Suspension, vorzugsweise £ 20 )im, im 
Abscheidebereich und mit einem nichtporSsen, au- 
Beriialb des evakuierbaren Bereiches liegenden, 
gegen den zu evakuierenden Bereich des GefaBes 
durch eine Dichtung (7) abgedichteten EinfQll- 
stuUen (5), Ober den nach Phasen zu trennendes 
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Ausgangsmaterial in Form einer Suspension (9) 
einfQHbarist 

- 17. Vorrichtung nach Anspmch 16, dadurch ge- 
kennzeichnet, daS die Membran ein Zylinder (11) mit 
einem nichtporosen Boden (13) ist, in welchem eIn 5 
rbhrformiger GrOni^drper (1 5) abscheidbar ist 

18. Vorrichtung nach Anspruch 16, dadurch ge- 
l^ennzetchhet, daB die Membran an Ihrer Abschei- 
defiache mit einem Putter, insbesondere aus einem 
hydrophiien Kunststoff, (17) ausgekleldet ist, das ei- 10 
ne Porosiiat kleiner ais oder gletch dem mittleren 
Teilchendurchmesser des Feststoffes der Suspen- 
sion (9) aufweist 

19. Vorrichtung nach einem der AnsprQche 16 brs 

18, dadurch gekennzelchnet, daB innerhalb der 15 
Membran in Form des Zyiinders (11) ein in Achsrich- 
tung des Zyfinders (11) verschiebbares Einfullrohr 
(23) vorgesehen ist, Ober welches die Suspension 
(9) zur Abscheidung eines stabformigen Grunkor- 
pers (25) in die Membran einfOllbar ist 20 

20. Vorrichtung zur DurchfOhrung des Verfah- 
rens nach den AnsprOchen 1 bis 15 gekennzelchnet 
durch ein GefaB (19), in das nach Phasen zu tren- 
nendes Ausgangsmaterial in Form einer Suspension 

(9) einfullbar ist mit einer in die Suspension (9) ein- 25 
tauchenden, der Form des herzustellenden GrOn- 
kdrpers (15) entsprechenden, Ober einen Pumpstut- 
zen (3) e\;akuierbaren pordsen Membran (21) mit 
Poren eines Durchmessers im Bereich zwischen 1- 
und 500-fachen des mittleren Teiichendurchmes- 30 
sers des Feststoffanteils einer in der Vorrichtung 
nach Phasen zu trennenden Suspension, vorzugs- 
welse ^ 20 ^m, im Abscheidebereich. 

21. Vonichtung nach Anspruch 20, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Membran ein Zylinder (21) Ist, 35 
auf wetehenri ein rohrformiger Grunkdrper (15) ab- 
scheidbar Ist 

22. Vorrichtung nach einem der AnsprQche 16 bis 
21, dadurch gekennzelchnet, daB die Membran ein 
por5ser Grunkdrper aus dem Ausgangsmaterial fOr 40 
den herzustellenden Glaiskfirper Ist 



Revendlcations 

45 

1 . Precede pour la fabrication de corps en verre, 
selon lequel un corps vert poreux (15, 25) est form§ 
k partir du mat^riau de depart pour le corps en ver- 
re sous forme d'une suspension (9) contenant une 
.part en maUdre sollde fortement dlspers^e et celul- 50 
' ci est ensuHe purifid et fritte, caract^risd en ce que 

le corps vert peut etre d^pos6 par separation des 
phases de !a suspension dans un disposltif dans le- 
quel peut §tre form^e une difference de presslon 
sur une membrane poreuse (1 1 , 21) correspondent k 55 
la forme du corps vert a reafiser et pr^sentant des 
pores d'un diamdtre compris entre 1 et 500 fois le 
diam§tre moyen des particules de la part de matidre 
soiide de la suspension. 

2. Precede selon ia revendication 1, caracterise 60 
en ce qu'une depression est realises dans le dispo- 
sltif. 

3. Precede selon la revendication 1, caracterise 
en ce qu'une surpression est realises dans le dispo- 
sltif. 65 



4; Precede selon l*une des revendlcations 1 a 3, 
caracterise en ce que comme materiau de depart 
pour le corps en verre, on utilise une suspension 
aqueuse (9) contenant des particules de SiOa d'un 
diametre compris entre 10 et 500 nm, de preference 
15 a 100 nm, le diametre moyen des particules etant 
de 40 nm. 

5. Prbcede selon I'une des revendlcations 1 & 4, 
caracterise en ce qu'on utilise une suspension (9) 
presentant un rapport en poids en matiere soli- 
de:edu de 1 :1 ^ 1 :2. 

6. Prbcede selon la revendication 4 et 6. caracte- 
rise en ce que la suspension (9) est additionnee 
d*une substance d'addltion ionogene qui decale la 
vaieur pH de la suspension dans la gamme basique 
(pHslO). 

7. Precede selon la revendication 6, caracterise 
en ce que comme substance d'addltion ionogdne, on 
utilise un compose d'ammonium. 

8. Precede selon la revendication 6 ou 7, carac- 
^rise en ce que la substance d'addltion lonogdne 
est ajoutee dans une quantlte de 0,1 k 5% en poids 
rapporte k la part en matiere soiide de la suspension 
(9). 

9. Precede selon Tune des revendlcations 1^8, 
caracterise en ce que sur la membrane (11, 21) est 
separe un corps de couches par separation suc- 
cessive de plusieurs couches en suspensions (9) 
presentant des dopages differents. 

10. Precede selon la revendication 9, caracterise 
en ce qu'on utilise des suspensions (9) contenant 
des substances de dopage qui provoquent des indi- 
ces de refraction differents des corps en verre k 
realiser. 

11. Precede seien la revendication 1, caracterise 
en ce que comme men^rane (11, 21) on utilise un 
corps vert poreux en le materiau de depart du corps 
en verre & realiser. 

12. Precede selon la revendication 1, caracterise 
en ce que le corps vert (15 ou 25) est separe sur 
une membrane (11) dont la surface de separation est 
revetue d'une couche (17), notamment en matiere 
synthetique qui presente une porosite inferieure ou 
egale au diametre moyen des particules de la part en 
matiere soiide de la suspension (9). 

13. Precede selon la revendication 1, caracterise 
en ce qu'on utilise une membrane en matiire synthe- 
tique (1 1 , 21 ), de preference en polyethylene. 

14. Precede selon I'une des revendlcations 1 ^13, 
caracterise en ce qu'on utilise une membrane (1 1 , 21 ) 
presentant des pores d'un diametre £ 20 |im. 

15. Precede selon I'une des revendlcations 1^14, 
caracterise en ce que dans le dispesitif est realise 
une depresston jusqu'di 15 mbars ou une surpres- 
sion jusqu'^ 10 bars. 

16. Dispesitif pour la mise en ceuvre du precede 
seton la revendication 1 ^ 15, caracterise en ce 
qu'uri reorient (1) pouvant etre evacue a Taide d'un 
raccord de pompage (3), dans lequel est presente 
une membrane poreuse (11) correspondent k la for* 
me du corps en verre k realiser et presentant des 
pores d'un diametre situe dans la gamme comprise 
entre 1 et 500 fois le diametre moyen des particules 
de la part de matiere soiide d'une suspension k s6- 
parer suivant les phases dans le disposltif de pre- 
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ference < 20 jim, dans la zone de depot et compor- 
tant un raccord de remplissage non poreux (5) sltu6 
en dehors de la zone a evacuer et ferm6 par un Joint 
(7) par rapport a la zone k Evacuer du recipient par 
lequel le materiau de depart sous forme d'une sus- 
pension (9) k separer suivant les phases peut etre 
introdult. 

17. DIsposltif selon ta revendication 16, caract6ri- 
s6 en ce que la membrane est un cylindre (11) pre- 
sentant un fond non poreux (13) dans lequel peut 
§tre s6par6 un corps vert tubulaire (1 5). 

18. Disposltif selon la revendication 16, caractSri- 
s6 en ce que la surface de separation de ta membra- 
ne est revalue d'un couche, notamment en une ma- 
tidre synthetique hydrophile (17), qui pr^sente une 
porosite inf^rieure ou dgale au dlam§tre moyen des 
particules de la matidre solide de la suspension (9). 

19: DIsposltif selon Tune des revendlcations 16 Si 
18, caractdris^ en ce que dans ia membrane sous 
fomrie de cylindre (11) est dispose dans la direction 
axiale du cylindre un tube de remplissage depiagable 
(23) par lequel la suspension (9) pour la separation 
d'un corps vert en forme de barre (25) peut etre in- 
troduite dans la membrane. 

20. Dispositlf pour la mise en csuvre du precede 
selon la revendication 1 ^ 15, caracterise en ce 
qu'un recipient (19) dans lequel le matdriau de depart 
sous forme d'une suspension (9) k s§parer suivant 
les phases peut etre introduit avec une membrane 
poreuse (21) pouvant etre 6vacu§e par rintermedial- 
re des raccords de pompage (3) oorrespondant a la 
forme du corps vert k r^aliser et plongeant dans la 
suspension (9), pr6sentant des pores d'un diam^tre 
situd dans la gamme comprise entre 1 et 500 fois le 
diamdltre moyen des particules de la part de mati^re 
solide d*une suspension Si separer suivant les pha- 
ses dans le dispositff, de preference £ 20 )im, dans 
la zone de ddpot. 

21. Dispositlf selon la revendication 20, caracte- 
rise en ce que la membrane est un cylindre (21) sur 
lequel peut etre depose un corps vert tubulaire (15). 

22. Dispositlf selon Tune des revendications 16 ii 
21, caracterise en ce que ia membrane est un corps 
vert poreux en materiau de depart pour le corps en 
verre a reallser. 



Claims 

1. A method of manufacturing glass bodies, In 
which the starting material for the glass body, being 
a ^suspension (9) having a mlcrodlspersed solids 
content, is used to fonn a porous green body (15, 
25) which Is subsequently purified and sintered, 
characterized in that by separating the phases of 
the suspension in an arrangement in which a pres- 
sure difference can be built up, the green body Is 
deposited on a porous membrane whose shape cor- 
responds to that of the glass body to be produced, 
the plores of the membrane (11, 21) having a diameter 
in the range from 1 to 500 times the average particle 
diameter of the solids content of the suspension. 

2. A method as claimed in Claim 1. characterized 
In that an underpressure is procuced in the ar- 
rangement 



3. A method as claimed in Claim 1, characterized 
in that an overpressure is produced in the arrange- 
ment. I . - 

4. A method as claimed in any one of the Claims 1 
5 to 3, characterized In that an aqueous suspension 

(9) Is used as the starting material for the glass 
body, which suspension comprises SiOz particles 
having a diameter In the range from 10 to 500 nm, 
preferably 15 to 100 nm, the average partide dlame- 
10 ter being 40 nm. 

5. A method as claimed in any one of the aaims 1 
to 4, charcterized In that a suspension (9) is used 
having a solld:water weight ratio of from 1 :1 to 1 :2. 

6. A method as claimed in Claim 4 and 5, charac- 
15 terized in that an ionogenic additive is added to the 

suspension (9), thereby moving the pH value of the 
suspension towards alkalinity (pH s 10), 

7. A method as claimed In Claim 6, characterized 
in that an ammonia compound is used as the ionogen- 

20 ic additive. 

8. A method as claimed in Claim 6 or 7, character- 
ized in that the ionogenic additive Is added in quanti- 
ty of from 0.1 to 5% by weight of the solids content 
of the suspension (9). 

25 9. A method as claimed in any one of the Claims 1 
to 8, characterized in that a laminated body is 
fomied on the membrane (1 1 , 21 ) by depositing in suc- 
cession various layers of differently doped sus- 
pensions (9). 

30 1 0. A method as claimed In Claim 9, characterized 
in that suspensions (9) are used having dopants 
which cause the glass body to be produced to have 
different refractive indices. 

11. A method as claimed In Claim 1, characterized 
35 in that a porous green body made of the starting ma- 
terial for the glass body to be produced is used as 
the membrane (1 1 , 21 ). 

12. A method as daimed in Claim 1, characterized 
in that the green body (1 5. 25) Is deposited on a mem- 

40 brane (11) whose deposition area is coated with a lin- 
ing (17), particulariy a synthetic resin lining, having 
a porosity ^ the average particle diameter of the 
solids content of the suspension (9). 

13. A method as claimed In Claim 1, characterized 
45 In that a synthetic resin membrane (11, 21), prefera- 
bly of polyethylene. Is used. 

1 4. A method as claimed in any one of the Claims 1 
to 13, characterized In that a membrane (11. 21) is 
used whose pores have a diameter ^ 20 \wn. 

50 1 5. A method as daimed in any one of the Claims 1 
to 14, characterized in that an underpressure up to 
15 mbar or an overpressure up to 10 bar is produced 
In the arrangement 

16. A device for carrying out the method In ac- 
55 cordance with Claims 1 to 15, characterized by a 
vessel (1) which can be evacuated yja a nozzle (3) 
and in which a porous membrane (11) whose shape 
con-esponds to that of the glass body to be pro- 
duced is arranged, which membrane has pores of a 
60 diameter in the range between 1 and 500 times the 
average particle diameter of the solids content of a 
suspension to be separated in phases in the ar- 
rangement, said pores being preferably s 20 |im In 
the deposition area, and whidi membrane has a non- 
65 porous inlet (5) via which the starting material which 
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is to be separated in phases can be introduced in 
the fonm of a suspension (9), which inlet Is situated 
outside the evacuation area of the vessel and is 
sealed from said evacuation area by sealing means 
(7). 5 

1 7. A device as claimed in Claim 16, characterized 
in that the membrane is a cylinder (11) having a non- 
porous bottom (13), in which a tubular green isody 
(15) can be deposited. 

18. A device as claimed in Claim 16, characterized 10 
in that at the location of its deposition area the 

. membrane is coated with a lining, particularly, of a 
hydrophilic synthetic resin (17). having a porosity ^ 
the average particle diameter of the solids content 
of the suspension. 15 

19. A device as claimed in any of the Claims 16 to 
18, characterized in that a filling tube (23) which can 
be moved along the axis of the cylinder (1 1 ) is provid- 
ed inside the cylindrical membrane (11), via which 
tube the suspension (9) for the deposition of a rod- 20 
shaped green body (25) can be introduced Into the 
membrane. 

20. A device for carrying out the method as 
claimed In Claims 1 to 15, characterized by a vessel 

(19) Into which starting material which is to be sepa- 25 
rated into phases can be introduced in the form of a 
suspension (9), and which has a porous membrane 
(21) whose shape corresponds to that of the green 
body (15) to be produced and which is immersed in 
the suspension (9) and can be evacuated yj^ a noz- 30 
zle (3), the pores of the membrane having a diame- 
ter in the range between 1 and 500 times the aver- 
age particle diameter of the solids content of a sus- 
pension to be separated into phases In the 
arrangement, said pores being preferably £ 20 , 35 
in the deposition area. 

21. A device as daimed in Claim 20, character- 
ced in that the membrane is a cylinder (21) onto 
which a tubular green body (15) can be deposited. 

22. A device as claimed in any one of the Claims 40 
1 6 to 21 , characterized in that the membrane is a po- 
rous green body made of the starting material for 

the glass body to be produced. 
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